- Copie a intention de I'office 6lu (EOCIS) PCT/FROO/01912 

TRAIT c DE COOPERATION EN MAl;t:RE DE BREVETS 



Expfediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 



NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D'UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.1 et 
instruction adnninistrative 422 du PCT) 



Date d'exp^ition (jour/mois/ann6e) 
27 mars 2001 (27.03.01) 



R6f6renoe du dossier du d6posant ou du mandataire 

R99085 



Demande Internationale no 
PCT/FROO/01912 



Destlnataire: 

RICALENS, Frangois 

Direction de la Propri§t§ 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la Haie-Coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 



NOTIFICATION IMPORTANTE 



Date du d6pdt international (jour/mois/ann6e) 
04juillet 2000 (04.07.00) 



1. Le! 
X 


s renseignements suivants dtaient enregistrSs en ce qui concerne: 
leddposant | | Tinventeur | | le mandataire | | le repr6sentant commun 


Norn et adresse 

RHODIAXHIMIE- ' ~ " "~ - " 
25, quai Paul Doumer 
F-92408 Courbevoie Cedex 
FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 

- FR - - r--.- 


Domicile (nom de I'Etat) 


no de tyi6phone " 
01.47.68.20.20 


no de t616copieur 
01.47.68.16.56 


no de t6l6imprimeur 


2. Le Bureau international notifie au d6posant que le changement indiqu6 ci-apr6s a 6t6 enregistr6 en ce qui concerne: 
I I la personne le nom X I'adresse [j^ la nationality le domicile 


Nom et adresse 

RHODIA CHIMIE 

26 Quai Alphonse le Gallo 

F-92512 Boulogne-Billancourt Cedex 

FRANCE 


Nationality (nom de TEtat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de tdl^phone 


no de tdlecopieur 


no de t6l6imprimeur 


3. Observations compl^mentaires, le cas 6ch6ant: 


4. Une copie de cette notification a M envoy6e: 
[x] i roffice rfecepteur |^ a ux offices d6sign6s concern6s 
1 1 d I'administration charg6e de la recherche Internationale [ X[ aux offices 6lus concern6s 
Px] ^ I'administration charg6ederexamenpr6liminalre international autre destinataire: 



Bureau international de I'OMn 
34, chemin des Colombettes 
1211 Gendve 20, Suisse 



no de t6l6copieur (41 -22) 740.14.35 



Fonctionnaire autoris^: 

Sean Taylor 

no de t6l6phone (41-22) 338.83.38 



Formula ire PCT/IB/306 (mars 1994) 



003923448 



PCT/FROO/01912 

TRAITE uE COOPERATION EN MATIL.c DE BREVETS 



Exp6diteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION D'ELECTION 
{regie 61.2 du PCT) 


Destinataire: 

Commissioner 

US Department of Commerce 
llnitpH States Patpnt and Trademark 
Office. PCT 

201 1 South Clark Place Room 

CP2/5C24 

Arlington, VA 22202 
ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

en sa quality d'office 6iu 


Date d'exp^rtion (jour/mois/annee) 
27 mars 2001 (27.03.01) 




Demartde Internationale no 

PCT/FROO/01912 


R6f6renGe du dossier du d6posant ou du mandataire 
R99085 


Date du ddpfit international (jour/mo is/a nn6e) 
04juillet 2000(04.07.00) 


Date de priorit6 Gour/mois/ann6e) 

OSjuillet 1999 (05.07.99) 


D^posant 

GUIDOT, Gilbert etc 



'i::_L'office'd6_srgnerest avis6deson61ertipnq ' 

I X| dans la demande d'examen pr6liminaire international pr6sent6e h I'administration charg6e de I'examen pr6liminaire 
international le: 

30 Janvier 2001 (30.01.01) 



I [ dans une declaration visant une Election utt6rieure d6pos6e auprds du Bureau international le: 



2. L*6tection [)<J a6t6faite 

I I n'a pas 6t6 faite 

avant Texpiration d'un d6lai de 19 mois d compter de la date de priority oa lorsque la rdgle 32 s'applique. dans le ddlai vis6 
d la rdgle 32.2b). 



Bureau international de i'OMPI 


Fonctionnaire autorise 




34, chemin des Colombettes 


Sean Taylor 


1211 Gendve 20, Suisse 


no det6l6copieur: (41-22) 740.14.35 


no de telephone: (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/331 Uuillet 1992) FR0001912 



- Copie d I'intention de I'office elu (EOAJJS) PCT/FROO/01 91 2 

TRAII t; DE COOPERATION EN MAT.^i^E DE BREVETS 



Expfediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.1 et 
instruction administrative 422 du PCT) 


Oestinataire: 

RICALENS, Frangois 

uireciion ae la rropneic 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la Haie-Coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 


Date d'exp6dition Gour/mois/ann6e) 
27 mars 2001 (27.03.01) 


RM6renc8 du dossier du d^posant ou du mandataire 
R99085 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande Internationale no 
PCT/FROO/01 91 2 


Date du d^pot international (jour/mois/ann^e) 
04juillet 2000(04.07,00) 



1. Les renseignements suivants Maient enregistrSs en ce qui concerne: 
[ I le ddposant | | Tinventeur X le mandataire | | le repr6sentant commun 


Norn et adresse . - - 

_ 1-RICALENSrFrancois-- -"^ r -r^r:"- " 
Rhodia Services - " =~ . _ 
Direction de la Propriete 
Industrielle 
25, quai Paul Doumer 
F-92408 Courbevoie Cedex 
FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 


Domicile (nom de I'Etat) 


no de t6l6phone 
01 47 68 05 42 


no de t^l^copieur 
01 47 68 16 56 


no de t6l6imprimeur 


2. Le Bureau international notifie au d6posant que le changement indiqu6 < 
I 1 la personne | | le nom X I'adresse [ 


:i-aprds a 6t6 enregistr^ en ce qui concerne: 
I la nationality [ | ie domicile 


Nom et adresse 

RICALENS, Frangois 

Direction de la Propri6t6 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la Haie-Coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 


Domicile (nom de I'Etat) 


no de tdiyphone 
01.53.56,54.17 


no de tyiycopieur 
01.53.56.54.10 


no de teleimprtmeur 


3. Observations compl6mentaires, ie cas 6ch6ant: 




4. Une copie de cette notification a 6t6 envoy^e: 
1 X[ d Toff ice r6cepteur offices d6sign6s concernds 
[ 1 d radministration charg6e de la recherche internatlonale [ X[ aux offices 6lus concern§s 
[x\ dradnr»inistrationcharg6ederexamenpr6liminaire international autre destinataire: 


Bureau international de I'OMPI 
34, chemin des Cotombettes 
1211 Gendve 20, Suisse 

no det6l6copieur (41-22) 740.14.35 


Fonctionnaire autoris6: 

Sean Taylor 

no de t6l6phone (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/306 (mars 1994) 



003923442 



TRAIT 



Ilk 



life 



COOPERATION EN MATlSfE DE BREVETS 

Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT/FROO/01912 



PCT 



INFORMATIONS RELATIVES AUX 
OFFICES ELUS QUI ONT RECU 
NOTIFICATION DE LEUR ELECTION 

(regie 61.3 du PCT) 



Date d'exp6dition (jour/mois/ann6e) 
27 mars 2001 (27.03.01) 



Destinataire: 

RICALENS, Frangois 

Direction de la Propriete 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la Haie-Coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 



R6ferenoe du dossier du dSposant ou du mandataire 
R99085 


INFORMATION IMPORTANTE 


Demande Internationale no 
PCT/FROO/01912 


Date du depot international (jour/mois/ann6e) 
04juillet 2000 (04.07.00) 


Date de priority (jour/mois/annee) 
05 juillet 1999 (05.07.99) 


Ddposant 

RHODIA CHIMIE etc 



1. Le d6posant est informe que le Bureau international a, conform6ment k {'article 31.7), notifie a chacun des offices suivants 
son Election: 

AP :GH,GM,KE,LS,MW,MZ,SD,SUSZ,TZ,UG,ZW 

EP :AT,BE,CH,CY,DE,DK,ES,FI,FR,GB,GR,IE,IT,LU,MaNUPT,SE 

National :AU,BG,CA,CN,CZ,DEJUJP,KP,KR,MN,NO,NZ,PURO,RU,SE,SK,US 

2. Les offices suivants ont renonce a I'exigence selon laquelle ils sont notifies de leur Election; la notification de leur Election 
leur sera envoyee par ie Bureau international seulement a leur demande: 

EA :AM,AZ,BY,KG,KZ,MD,RU,TJ,TM 

OA :BF,BJ,CF,CG,CI,CM,GA,GN,GW,MUiVlR,NE,SN,TD,TG 

National :AE,AG,AUAM,AT,AZ,BA,BB,BR,BY,BZ,CH,CR,CU,DK,DM,DZ,EE,ES,FLGB, 

GD,GE,GH,GM,HR,HUJDJNJS,KE,KG,KZ,LC^K,LR,LS,LT,LU^V,MA,MD,MG,MK,MW, 

MX,MZ,PT,SD,SG,SI,SUTJ,TM,TR,TT,TZ,UA,UG,UZ,VN,YU,ZA,ZW 

3. II est rappele au d§posant qu'il doit aborder la "phase nationale" aupres de chacun des offices mentionn^s ci-dessus avant 
I'expiration d'un delai de 30 mois a compter de la date de priorite. Pour ce faire, il doit payer la ou les taxes nationales et 
remettre, si elle est prescrite, une traduction de la demande internationale (article 39.1 )a) ainsi que, le cas echeant, une 
traduction de toute annexe du rapport d'examen pr^liminaire International (article 36.3)b) et rdgle 74.1). 

Certains offices ont fixe des delais sup6rieurs au delai mentionn§ ci-dessus. Pour des renseignements d6taill6s au sujet des 
delais applicables et des actes a accomplir a Pouverture de la phase nationale auprds d'un office donn6, voir le volume II du 
Guide du d6posant du PCT. 

L'ouverture de la phase r6gionale europ6enne est diff6r6e jusqu'a I'expiration d'un delai de 31 mois a compter de la date de 
priorite pour la totalite des Etats dSsignSs aux fins de I'obtention d'un brevet europ6en. 







Fonctionnaire autorise: 


Bureau international de i*OMPI 




34, chemin des Colombettes 


Sean Taylor ^*>^^ 


121 1 Geneve 20, Suisse 


no de telecopieur (41-22) 740.14.35 


no de telephone (41-22) 338.83.38 


Formulaire PCT/IB/332 (septembre 1997) 


3923440 



TRAIT 



COOPERATION EN MATI 



DE BREVETS 



wo 01/02347 
PCT/FROO/01912 



PCT 



Exp6diteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



AVIS INFORIMANT LE DEPOSANT DE LA 
COMMUNICATION DE LA DEMANDE 
INTERNATIONALE AUX OFFICES DESIGNES 

(r^gle 47.1.c), premiere phrase, du PCT) 



Date d'exp£dition (jour/mois/ann^e) 
11 Janvier 2001 (11.01.01) 



Destinataire: 

RICALENS, Frangois 

Rhodia Services 

Direction de la Propri6t6 

Industrielle 

25, quai Paul Doumer 

F-92408 Courbevoie Cedex 

FRANCE 



R6fi§rence du dossier du d6posant ou du mandataire 
R99085 


AVIS IMPORTANT 


Demande intemationale no 
PCT/FROO/01912 


Date du d6pdt international O'our/mois/ann6e) 
04 juillet 2000 (04.07.00) 


Date de priorite Gour/mois/ann6e) 

05 juillet 1999 (05.07.99) 


Deposant 

RHODIA CHIMIEetc 



1. II est notifie par ta pr6sente qu'a la date indlqu^e ci-dessus comme date d'exp6dition de cet avis* le Bureau international a 
communique, comme le prevoit i'article 20, la demande Internationale aux offices d^sign^s suivants: 

AG,AU,BZ,DZ,KP,KR,IVIZ,US 

Conformement a la regie 47.1. c), troisidme phrase, ces offices acceptent le present avis comme preuve determlnante 
du fait que la communication de la demande intemationale a bien eu lieu a la date d'expeditton indiquee plus haut, et le 
deposant n'est pas tenu de remettre de copie de la demande intemationale d I'office ou aux offices ddsignSs. 

2. Les offices d6stgn6s suivants ont renonc6 d I'exigence selon laquelle cette communication doit etre effectu6e d cette date: 

AE,AUAM,AP,AT,AZ3A3B,BG3R.BY,CA,CH,CN,CR,CU,CZ,DE,DK,DM,EA,EE,EP,ES,FI,GB,GD, 

GE,GH,GM,HR,HU,IDJLJNJSJP,KE,KG,KZ,LaLK,LR,LS,LT,LU^V,MA,MD,MG,MK,MN,MW,M 

NO,NZ,OA,PUPT,RO,RU,SD.SE,SG,SI,SK,SUTJTMJR,TT,TZ,UA,yG,UZ,V^^ 
La communication sera effectu6e seufement sur demande de ces offices. De plus, le deposant n est pas tenu de remettre 
de copie de la demande Internationale aux offices en question (rdgle 49.1)a-bis)). 

3. Le present avis est accompagn6 d'une copie de la demande Internationale publico par le Bureau international le 
11 Janvier 2001 (11.01.01) sous le numSro WO 01/02347 

BARREL CONCERNANT LE CHARITRE II (article 31.2)a) et rdgle 54.2) 




compter de la date de prioritS.- 
II appartient exclusivement au deposant de veiller au respect du d§lai de 19 mois. 

II est a noter que seul un deposant qui est ressortissant d'un Etat contractant du PCT lie par le chapitre II ou qui y a son 
domicile peut presenter une demande d'examen preliminaire international. 

RARPEL CONCERNANT L'OUVERTURE DE LA PHASE NATIONALE (article 22 ou 39.1)) 

St le deposant souhaite que la demande Internationale procede en phase nationale, il doit, dans le delai de 20 mois ou 
de 30 mois, ou plus pour ce qui concerne certains offices, accomplir les actes mentionn6s dans ces dispositions auprds 
de chaque office d6sign6 ou 6lu. 

Pour d'autres informations importantes concernant les delais et les actes d accomplir pour I'ouverture de la phase 
nationale, voir I'annexe du formulaire PCT/IB/301 (Notification de la reception de I'exemplaire original) et le volume 11 
du Guide du d6posant du PCT. 





Fonctionnaire autorise 




Bureau intemationat de TOMPI 




34, chemin des Colombettes 


J. Zahra 




1211 Geneve 20, Suisse 






no de telecopieur (41*22) 740.14.35 


no de telephone (41-22) 338.83.38 




Formulaire PCT/IB/308 Ouillet 1996) 




3752366 



wo 01/02347 
PCT/FROO/01912 

Suite du formulaire PCT/IB/3(3 



AViS INFORMANT LE DEPOSANT DE LA COMMUNICATION DE 
LA DEMANDE INTERNATIONALE AUX OFFICES OESIGNES 



Date (fexpMition Uour/mois/ann6e) 
11 Janvier 2001 (11.01.01) 


AVIS IMPORTANT 


R£f6rence du dossier du d^posant ou du mandataire 
. R99085 


Demande intemationate no 
PCT/FROO/01912 



II est notifi^ au deposant que, au moment de I'^tablissement du present avis* te dSlai fixe a la regie 46.1 pour le d§pdt de 
modifications selon Tarticle 19 n*etait pas encore expire et que le Bureau international n'avait pas regu de modications ni de 
d6claration I'informant que le deposant ne souhattait pas presenter de modifications. 



Formulaire PCT/IB/308 (feu i lie annexe) Quillet 1996) 



3752366 



TRAIfftE COOPERATION EN MAT^E DE BREVETS 



PCT/FROO/01912 



Exp6diteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.1 et 
instruction administrative 422 du PCT) 


Destinataire: 

RICALENS, Frangois 

uireciion ae la rroprieie 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la riaie-coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 


Date d*expedition (jour/mois/annee) 

27 mars 2001 (27.03.01) 


R6f6rence du dossier du d^posant ou du mandataire 

R99085 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande Internationale no 
PCT/FROO/01912 


Date du d6pdt international (jour/mois/annee) 
04 juillet 2000 (04.07.00) 



1. Les renseignements suivants eta lent enreglstrSs en ce qui concerne: 

X ledeposant | [ I'inventeur | | le mandataire | | le representant commun 


Nom et adresse 

RHODIA CHIMIE 

25, quai Paul Doumer 

F-92408 Courbevoie Cedex 

FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de telephone 
01.47.68.20.20 


no de telecopieur 
01.47.68.16.56 


no de tyiyimprimeur 


2. Le Bureau international notifie au d^posant que le changement indique ci-aprds a ete enregistr6 en ce qui concerne: 
1 I la personne | | le nom | X| I'adresse | | la nationality | | le domicile 


Nom et adresse 

RHODIA CHIMIE 

26 Ouai Alphonse le Gallo 

F-92512 Boulogne-Billancourt Cedex 

FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no detyiyphone 


no de telecopieur 


no de tyiyimprimeur 


3. Observations complementaires, le cas ^ch^ant: 


4. Une copie de cette notification a kXh envoy^e: 
1 X| d {'office r^cepteur [ | aux offices d6sign6s concernes 
I 1 a Tadministration charg^e de la recherche Internationale | X| aux offices 6lus concernes 
I X| d Tadministration chargee de Texamen prSliminaire international | | autre destinataire: 





Bureau international de I'OMPI 
34, chemin des Colombettes 
121 1 Geneve 20« Suisse 

no de telecopieur (41-22) 740.14.35 


Fonctionnaire autoris^: ^ 

Sean Taylor \^ flj 7 

no de telephone (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/306 (mars 1994) 



003923448 



TRAUreE COOPERATION EN MAT 



PCT/FROO/01912 

E DE BREVETS fj^ 



2 M«H ZUUi 

PCT 



NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D'UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.1 et 
instruction administrative 422 du PCT) 



Date d'expedition (jour/mois/ann^e) 

27 mars 2001 (27.03.01) 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



Destinataire: 

RICALENS, Frangois 

Direction de la Propriet6 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la Haie-Coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 



R§f6rence du dossier du ddposant ou du mandataire 
R99085 



NOTIFICATION IMPORTANTE 



Demande Internationale no 
PCT/FROO/01912 



Date du d6pdt international Gour/mois/ann6e) 
04juillet 2000 (04.07.00) 



1, Les renseignements suivants 6taient enregistrds en ce qu i con cerne: 

le mandataire | [ le repr6sentant commun 



I I le dSposant 



inventeur 



Nom et adresse 

RICALENS, Frangois 

Rhodia Services 

Direction de la Propriete 

Industrielle 

25, quai Paul Doumer 

F-92408 Courbevoie Cedex 

FRANCE 



Nationalite (nom de I'Etat) I Domicile (nom de TEtat) 



no de telephone 
01 47 68 05 42 



no de t6lecopieur 
01 47 68 16 56 



no de t6l6imprimeur 



2. Le Bureau international notifie au d^posant que le changement Indique ci-apres a ete enregistre en ce qui concerne: 

I I la nationalite [~| le domicile 



□ 



la personne 



□ 



le nom 



X 



Tadresse 



Nom et adresse 

RICALENS, Frangois 

Direction de la Propriete 

Industrielle 

Rhodia Services 

40, rue de la Haie-Coq 

F-93306 Aubervilliers Cedex 

FRANCE 



Nationality (nom de I'Etat) I Domicile (nom de I'Etat) 



no de t616phone 
01.53.56.54.17 



no de tel6copieur 
01.53.56.54.10 



no de t6l6imprimeur 



3. Observations complementaires, le cas ech6ant: 



4. Une copie de cette notification a ete envoy6e: 

[X] ^ I'office r6cepteur Q a ux offices d6sign6s concern6s 

I [ d radministration chargee de la recherche Internationale [x] aux offices 6lus concern6s 
Px] a radministration chargee de rexamen pr6liminaire international autre destinataire: 



Bureau international de I'DMPI 
34, chemin des Cofombettes 
1211 Geneve 20, Suisse 



no de tel6copieur (41-22) 740.14.35 



Fonctionnaire autorise: 

Sean Taylor 

no de telephone (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/306 (mars 1994) 



003923442 



TRAITTDE cooperation en MAlftlE DE BREVETS 

PCT 

RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et r^gle 70 du PCT) 



R6f6rence du dossier du deposant ou du 

mandataire 

R99085 



voir la notification de transmission du rapport d'examen 
POUR SUITE A DONNER pr^liminalre international (fomnulaire PCT/lPEA/416) 



Demande intemationale n° 
PCT/FROO/01912 



Date du d^pot international Qour/mois/ann^) 
04/07/2000 



Date de priority Qour/mois/ann^e) 

05/07/1 999 



aassification intemationale des brevets (CIB) ou h la fois classification nationale et CIB 
C07C263/04 



Deposant 

RHODIA CHIMIE 



1. Le present rapport d'examen pr6llminaire international, ^tabli par I'administaration charg§e de Texamen pr6liminaire 
International, est transmis au deposant confomn^ment k Tarticle 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 6 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

□ il est accompagn6 d'ANNEXES, c'est-^-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
6t6 modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
Tadministration charg^e de I'examen preliminaire international (voir la r6gle 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratlves du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 



d'application industrielle 

Absence d'unite de I'invention 

Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventiv 
d'application industrielle; citations et explications a Tappui de cette declaration 

Certains documents cit6s 

Irr^gularit^s dans la demande intemationale 

Observations relatives a la demande intemationale 



1 




11 


□ 


III 




IV 


□ 


V 


ISI 


VI 


□ 


VII 




VIII 





Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
intemationale 

30/01/2001 



Date d'ach^vement du present rapport 
20.11.2001 



Norn et adresse postale de Tadministration charg^e de 
rexamen preliminaire international: 
Office europeen des brevets 

D-80298 Munich 
T6I. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 

Fax:+49 89 2399 - 4465 



Fonctlonnaire autorise 
Bedel, C 

N*" de telephone +49 89 2399 2506 



Fomiulaire PCT/IPEA/409 (feuille de couverture) Qanvier 1994) 





RAPPORT D-EXAMEN 
PRELIMINAiRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale PCT/FROO/01 91 2 



I. Base du rapport 

1 . En ce qui concerne fes elements de la demande intemationale {les feullles de remplacement qui ont et6 remises 
it I'office recepteur en r^ponse a une invitation faite conforwement a ('article 14 sont consid^r^es dans ie present 
rapport comme "initiaiement d6pos6es" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications (rdgies 70. 16 et 70. 17)): 

Description, pages: 

1-8 version initiate 



Revendlcations, N"": 

1-15 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les 6l6ments indiquSs ci-dessus 6taient la disposition de Tadmlnistration ou 
lui ont 6t6 remis dans la langue dans laquelle la demande interhatlonale a 6t6 d6posee, sauf indication contraire 
donn^e sous ce point. 

Ces elements 6taient k la disposition de I'administration ou lui ont 6t6 remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche Internationale (selon la r6gle 23.1(b)). 

□ la langue de publication de la demande Internationale (selon la rdgle 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen pr6liminaire intemationale (selon la r^gle 55.2 ou 



3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulgates dans la demande 
intemationale (Ie cas 6ch6ant), I'examen preliminaire intemationale a 6t6 effectu6 sur la base du listage des 
sequences : 

n contenu dans la demande Internationale, sous forme 6crite. 

□ d6pos6 avec la demande intemationale, sous forme d6chiffrable par ordinateur. 

□ remis ulttrieurement a Tadministration, sous forme 6crite. 

□ remis ulttrleurement k I'administration. sous fomne d6chifffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle Ie listage des sequences par 6crit et fourni ult6rieurement ne va pas au-del^ 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposte, a 6X6 foumie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrable par ordinateur sont identiques a 
celles du listages des sequences Present6 par 6crit, a 6te fournie. 

4. Les modifications ont entrain^ I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, : 

□ des dessins, feuilles : 



55.3). 
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5. □ Le present rapport a 6te formul6 abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont 6t6 considdr^es 

comme allant au-del^ de I'expos^ de Tinvention tel qu'll a 66pos6, comme il est indiqud ci-apr§s (r6gle 
70.2(c)) : 

(Toute feui/le de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiquee au point 1 et 
annex4e au present rapport) 

6. Observations complementaires, le cas echeant : 



Hi. Absence de formulation d'opinion quant a ia nouveaute, I'activite inventive et la possibilite d'application 
industrielle 

1. La question de savoir si Tobjet de I'inventlon revendiqu§e semble etre nouveau, impliquer une activit6 inventive 
(ne pas etre Evident) ou etre susceptible d'application industrielle n'a pas 6t6 examinee pour ce qui concerne : 

□ rensemble de la demande intemationale. 
El les revendications n°* 9. 

parce que : 

□ la demande intemationale, ou les revendications rf^ en question, se rapportent ^ I'objet suivant, k regard 
duquel Tadmlnistration chargee de I'examen pr§liminaire international n'est pas tenue effectuer un examen 
pr^liminaire international (pr6ciser) : 



El la description, les revendications ou les dessins (en indiquerles elements ci-dessous), ou les revendications 
n°® 9 en question ne sont pas clairs, de sorte qu'il n'est pas possible de formuler une opinion valable 
(pr^ciser) : 
voir feuille separee 

□ les revendications, ou les revendications n*** en question, ne se fondent pas de fagon adequate sur la 
description, de sorte qu'il n'est pas possible de formuler une opinion valable. 

□ il n'a pas 6t6 dtabll de rapport de recherche intemationale pour les revendications n^ en question. 

2. Le listage des sequences de nucleotides ou d'acldes amines n'est pas conforme a la norme prevue dans 
I'annexe C des instructions administratives, de sorte qu'il n'est pas possible d'effectuer un examen pr6liminaire 
International significatif: 

□ le listage pr6sent6 par ecrit n'a pas 6t6 foumi ou n'est pas conforme k la norme. 

□ le listage sous forme d^chiffrable par ordlnateur n'a pas ^t6 fournt ou n'est pas confomne k la norme. 

V. Deciaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette deciaration 

1. Declaration 



Fonmulaire PCT/iPEA/409 (cadres l-VIII. feuille 2) Quiiiet 1998) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale PCT/FROO/0 1912 



NouveautS 



Oui : 
Non : 



Revendications 
Revendications 



6,8,13 

1-5.7,10-12,14 et 15 



Activity inventive 



Oui : 
Non : 



Revendications 
Revendications 



13 
6,8 



Possibility d'application industrielie Oui : 

Non : 



Revendications 
Revendications 



1-15 



2. Citations et explications 
voir feuille separee 

Vil. Irregularites dans la demande Internationale 

Les irr6gularit6s suivantes, concemant la forme ou le contenu de la demande intemationale, ont ete constat6es : 
voir feuille separee 

VIII. Observations relatives a la demande Internationale 

Les observations suivantes sont faites au sujet de la clart6 des revendications, de la description et des dessins 
et de la question de savoir si les revendications se fondent enti^rement sur la description : 
voir feuille separee 
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Concernant le point III 

Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la 
possibilite d'application industrieile 

Voir point VIII 

Concernant le point V 

Declaration motivee selon Particle 35(2) quant a la nouveaute, Tactivlte inventive 
et la possibilite d'application industrieile; citations et explications a I'appui de 
cette declaration 

1 . II est fait reference au document suivant: 

D1 : GB 955 898 A (FARBENFABRIKEN BAYER AG) 1962 cite dans la demande 

Ce document divulgue dans I'exemple 1 un precede de fabrication d'isocyanate 
aromatique comprenant le traitement du p-trichloromethylphenyl isocyanate par 
de I'HF pour donner un melange intermediaire de p-trifluoromethylphenyl fluorure 
de carbamoyle et de p-chlorodifluoromethylphenyl fluorure de carbamoyle qui 
sont a leur tour transformes en isocyanate correspondant par addition de xylene 
comme solvant et chauffage a ISS'^C. 

Dans Texemple 2, un o-chlorobenzyle isocyanate est de la meme fagon 
transforme en o-difluoromethylphenyl- et en o-chlorofluoromethylphenyl 
isocyanate par chauffage a 120 "^C dans le chlorobenzene. 

L'objet des revendications 1-5, 7, 10-12, 14 et 15 n'est done pas nouveau au sens 
de TArticle 33(2) PCT. 

2. Uobjet de la revendication 6 et 8 differe de D1 par le fait que le carbamoyle et I'HF 
sont introduits dans le solvant alors que dans D1 le solvant est introduit dans le 
milieu reactionnel contenant le carbamoyle et THF. 

D'apres la demande il en resulte une tres nette difference de rendement puisque 
le trifluoromethylphenyl isocyanate est obtenu avec un rendement de 35% dans 
D1 et de 76 a 92% dans la presente demande (voir tableau p.7). 
La presente autorite de par ses connaissances techniques considere comme fort 
douteux qu'une telle difference de rendement soit simplement due a Tordre 
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d'adjonction des reactifs et du solvant. Les caracteristiques techniques des 
revendications 6 et 8 ne resolvent done tres probablement pas a elles seules le 
probleme technique d'amelioration de rendement par rapport au precede de D1 et 
par consequent, les dites revendications ne sont pas inventives au sens de 
rArticle 33(3) PCT. 

L'objet de ia revendication 13 ne semble ni divulgue ni suggere par Tetat de la 
technique disponible (Article 33(2) et (3) PCT ). 

Le choix non-evident de cette caracteristique technique semble plus a meme 
d'expliquer I'lmportante difference de rendement entre le precede D1 et celui de la 
presente demande. 

Concernant le point VII 

Irregularltes dans la demande intemationale 

L'emploi de terme "avantageusement", "tel que " ou "preferentiellement" dans les 
revendications n'est pas considere comme restrictif quant a la portee des dites 
revendications. 



Concernant le point VIII . . 

Observations relatives a la demande Internationale 

Uobjet de la revendication 9 est particulierement obscure, la presente autorite ne 
voyant en particulier pas ce que la demanderesse entend par I'expression "dans 
les 10 derniers 90% de la duree de la reaction". De plus cette revendication ne 
semble pas soutenue par la description ce qui est contraire aux exigences de 
TArticle 6 PCT. 
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1. 


This intemational preliminary examination report has been prepared by this Intemational Preliminary Examining Authority and is 
transmitted to the applicant according to Article 36. 


2. 


This REPORT consists of a total of 6 sheets including this title page. 

□ This report is also accompanied by ANNEXES, i.e. sheets of the description, claims and/or drawings which have been 
amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority (see Rule 70.16 
and Instruction 607 of Administrative Instructions of the PCT), 

These annexes consist of a total of sheets. 


3. 


This report contains indications relating to the following items: 






El 


Basis of the report 




II 


□ 


Priority 




III 




Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 




IV 


□ 


Lack of unity of invention 




V 




Reasoned statement according to Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability: 
citations and explanations supporting such statement 




VI 


□ 


Certain documents cited 




VII 




Certain defects in the intemational application 




VIII 


El 


Certain ot>servations on the intemational application 
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Intemational Bureau with Form PCT/IB/301). 
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t. Basis of the report 

1. This report has been drawn up on the basis of the following elements (the replacement sheets received 
by the receiving office in response to an invitation according to Article 14 are considered in the present 
report as "originally filed" and are not annexed to the report as they contain no amendments (Rules 70, 16 
and 70.1 7).): 

Description, pages: 

1-8 as originally filed 

Claims, No.: 

1-15 as originally filed 

2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority 
in the language in which the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language which is: 

□ the language of a translation furnished for the purposes of international search (under Rule 23.1 (b)). 

□ the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

□ the language of the translation furnished for the purposes of intemational preliminary examination 
(under Rule 55.2 and/or 55.3). 

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, 
the international preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

□ contained in the international application in written form. 

□ filed together with the international application in computer readable fomn. 
n furnished subsequently to this Authority in written form. 

□ furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

□ The statement that the subsequently fumished written sequence listing does not go beyond the 
disclosure in the intemational application as filed has been furnished. 

n The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written 
sequence listing has been furnished. 

4. The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ the description, pages: 

□ the claims. Nos.: 

□ the drawings, sheets/fig: 
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5. □ This report has been written disregarding (some of) the amendments, which were considered as 
going beyond the description of the invention, as filed, as is indicated below (Rule 70.2(c)): 

(All replacement sheets comprising amendments of this nature should be Indicated in point 1 and 
attached to this report). 



6. Additional observations, If necessary: 



III. Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 



1 . The questions whether the claimed invention appears to be novel, to involve an inventive step (to be non- 
obvious), or to be industrially applicable have not been examined in respect of: 

□ the entire international application, 
^ claims Nos. 9. 

because: 

□ the said international application, or the said claims Nos. relate to the following subject matter which 
does not require an international preliminary examination (specify): 

El the description, claims or drawings (indicate particular elements below) or said claims Nos. 9 are so 
unclear that no meaningful opinion could be formed (specify): 
see separate sheet 



□ the claims, or said claims Nos. are so inadequately supported by the description that no 

meaningful opinion could be formed. 



□ no international search report has been established for said claims Nos. 



2. A meaningful international preliminary examination cannot be carried out due to the failure of the 

nucleotide and/or amino acid sequence listing to comply with the standard provided for in Annex C of the 
Administrative Instructions: 



□ the written form has not been fumished or does not comply with the standard. 



□ the computer readable form has not been furnished or does not comply with the standard. 



V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, Inventive step or industrial 
applicability; citations and explanations supporting such statement 

1 . Statement 
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Novelty 



Yes: 
No: 



Claims 
Claims 



6.8,13 

1-5,7,10-12,14 and 15 



Inventive Step 



Yes: 
No: 



Claims 
Claims 



13 
6.8 



Industrial Applicability 



Yes: 
No: 



Claims 
Claims 



1-15 



2. Citations and explanations 
see separate sheet 



VII. Certain defects in the internationai appiication 

The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 
see separate sheet 



VIII. Certain observations in the internationai application 



The following observations on the clarity of the claims, descriptions, and drawings or on the question whether 
the claims are fully supported by the description, are made: 
see separate sheet 
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ReQardina Point ill 

Non-establisliment of opinion with regard to novelty, inventive step and 
industrial applicability 
See point VIII 



Reoardina Point V 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, Inventive step 
and industrial applicability; citations and explanations supporting such 
statement 

1 . Reference is made to the following document: 

D1: GB 955 898 A (FARBENFABRIKEN BAYER AG) 1962, cited in the 
application 

This document discloses, in example 1 , a process for the manufacture of 
aromatic isocyanate comprising the treatment of p-trichloromethylphenyl 
isocyanate with HF to give an intermediate mixture of p-trifluoromethyl- 
phenylcarbamoyl fluoride and of p-chlorodifluoromethylphenylcarbamoyi 
' fluoride, which are in their turn converted into the corresponding isocyanate 
by addition of xylene as solvent and heating at ISS^'C. 

In example 2, an o-chlorobenzyl isocyanate is converted in the same way Into 
o-difluoromethylphenyl isocyanate and into o-chlorofluoromethylphenyl 
isocyanate by heating at 120''C in chlorobenzene. 

The subject matter of claims 1-5, 7, 10-12, 14 and 15 is therefore not novel 
within the meaning of Article 33(2) PCT. 

2. The subject matter of claims 6 and 8 differs from D1 in that the carbamoyl 
and the HF are introduced into the solvent, whereas, in D1 , the solvent is 
introduced into the reaction medium comprising the carbamoyl and the HF. 
According to the application, this results in a very marked difference in yield, 
since trifluoromethylphenyl isocyanate is obtained with a yield of 35% in D1 
and of 76 to 92% in the present application (see table p.7). 

The present expert, from his technical knowledge, conskJers it highly doubtful 
that such a difference in yield is due simply to the order of addition of the 
reactants and solvent. The technical characteristics of claims 6 and 8 
therefore very probably do not by themselves alone solve the technical 
problem of improvement in yield with respect to the process of D1 and 
consequently said claims are not inventive within the meaning of Artk:le 33(3) 
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PCT. 



The subject matter of claim 13 appears to be neither disclosed nor suggested 
by the available state of the art (Article 33(2) and (3) PCT). 
The non-obvious choice of this technical characteristic seems to be able to 
better explain the large difference in yield between the D1 process and that of 
the present application. 

Regarding Point VII 

Certain defects in the international application 

The use of the temis "advantageously", "such as" or "preferably" in the claims 
is not regarded as restricting the scope of said claims. 



Regarding point VIH 

Certain observations on the international application 

The subject matter of claim 9 is particularly obscure, the present expert in 
particular not understanding what the Applicant Company means by the 
expression "in the 10 final 90% of the reaction duration". Furthermore, this 
claim does not appear to be supported by the description, which is contrary to 
the requirements of Article 6 PCT. 
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Reference du dossier du d§posant ou du mandataire 
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Demande Internationale 
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1 . It est notifie au deposant que le rapport de recherche Internationale a 6te 'i6tabli et lui est transmis ci-joint 
Depot de modifications et d'une declaration selon Tarticle 19 : 

Le deposant peut, s'il le souhaite, modifier les revendlcations de la demande Internationale (voir la regie 46): 

Quand? Le delai dans lequel les modifications dolvent etre deposees est de deux mois a compter de la date de 

transmission du rapport de recherche internationale ; pour plus de precisions, voir cependant les notes 
figurant sur la feuille d'accompagnement. 

OCi? Directement aupres du Bureau international de I'OMPI 

34, chemin des Colombettes 
1211 Geneve 20, Suisse 
n*» de telecopieur: (41-22)740.14.35 

Pour des instructions plus detaillees, voir les notes sur la feuille d'accompagnement. 

2. I — I II est notifie au deposant quMI ne sera pas etabli de rapport de recherche Internationale et la d^laration a cet effet, prevue 
' — ' a rarticle 17.2)a), est transmise ci-joint. 
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Peu apres i'expiration d'un delai de 18 mois a compter de la date de priorlte, ia demande Internationale sera pubtiee par le 
Bureau international. Si le deposant souhaite 6viter ou diff^rer la publication, 11 doit faire pan/enir au Bureau intemational 
une declaration de retrait de la demande Internationale, ou de la revendication de priorite, conformement aux regies 
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de la phase nationale aupres de tous les offices designes qui n'ont pas ete ^lus dans la demande d'examen preliminaire 
intemational ou dans une election ulterleure avant I'expiration d'un delai de 19 mois ^ compter de la date de priorite ou 
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NOTES RELATIVES AU FORMULAIRE PCT/ISA/220 



Les presentes notes sont destinies k donner les instnictions essentielies ooncemant le d6pdt de modifications salon 
{'article 19. Les notes sont fondees sur les exigences du Traite de cooperation en matidra de brevets (PCT), du r^ement 
d*ex6cution et des instructions administratives du PCT. En cas de dverQence entra les pr6sentes notos at cas exigences, oe sont 
ces demieres qui priment. Pour de plus amples rensetgnemenls, on peut aussi oonsutter le Guide du ddposant du PCT, qui est une 
publication de lOMPI. 



Dans les prdsentes notes, les termes *artide*, "regie* et Instruction" renvoient aux dispositions du traitd. de son rdglement 
d*ex6cution et des instructiona administrativas du PCT, respectivament. 



INSTRUCTIONS CONCERNANT LES MODIFICATIONS SELON L' ARTICLE 19 

Apres rdception du rapport de recherche Internationale, le ddposant a la possitsilitd de modifier une fois les revendications 
de la demande intematioriale. On notera cependant que, comma toutes les parties de la demande Internationale (revendications, 
description et dessins) peuvent dtre modifi^ au cours de la procedure d'examen prdliminaire intemationaJ, il n'est g6n6ralement 
pas ndoessaire de d^poser de modifications des revencfications selon Tarticle 1 9 sauf , par example, au cas oii le ddposant aouhaite 
que ces demidres soient publides aux fins d'une protection proviso! re ou a une autre raison de modifier lea revendicationB avant 
la publication intemationale. En outre, il convient de rappeler que robtantion d*une protection provisoire n'est possible c^e dans 
certains Etats. 



Qtialles patties de la demande intemationale peuvent 6tre modiflaea? 

Selon rartide 19, les revendications exclusivement. 

Durant la phase Intemationale, lea revendications peuvent aussi dtra modifites (ou mocfifides k nouveau) aelon 

rartide 34 auprfta de radmintstration chargde de Texaman pr6liminaira international. La description et lea deasina 

ne peuvent dire modifidea que selon rartiele 34 auprte de Padministration ehargda de Texamen prdliminaira international. 

Lots de Touverture de la phase nationale, toutea les parties de la demande intemationale peuvent dtre modifidea selon 
rartide 28 ou, le oaa dch6ant, selon rartide 41 . 



QuMd? Dans un ddlai de deux mois h compter de la date de transmission du rapport de recherche intemationale ou de 1 6 mots 

k compter de la date de priority, selon t'^chdance la plus tardive. II oonvient cependant de noter que les modffications 
seront rdputdes avoir 6t6 re9ues en tempo voulu si elles parviennent au Bureau tntemationa) aprka {'expiration du d6lai 
applicakile mais avant rachdvement de la preparation technique da la publication intemationale (r^le 46.1). 



Ou ne pas d^posar las modlficatk>ns? >v 

Las modifications ne peuvent dtre ddposdes qu'auprds du Bureau intemationa]; elles ne peuvent dtre ddposdes ni 
auprds de roffice rdoepteur ni auprte de radministration chargde de la recherche intematioriale (rdgle 46.2). 

Lorequ'une demande d'examen prdlimtnaire international a 6td/M ddposda, voir plus loin. 



Comment? Soit en supprimant entidrement une ou plusieura revencfications, soit en ajoutant une ou plusieurs revendications 
nouvallas ou encore en modifiant le texte d*une ou de plusieura des revendications tedes que ddpoa^s. 

Une feuille de remplaeement doit dtre remise pour chaque feuille des revendications qui, en raison d'une ou de 
plusteurs modifications, difidre de la feutDe initialement ddposde. 

Toutes les revendications figurant sur une feuille de remplaeement doivent dtre numdrotdes en chiffres arabes. Si 
une revendication est supprimde, il n*e8t pas obligatoire de renumdroter les autres revendications. Chaque fots que 
des revendications sont renumdrotdes, eRes doivent rstre de fagon continue (instruction 205. b)). 

Las modiflcaEtlons dolvant dtro effoctudes dans la langue dans laquelle la demande Intamationale est publida. 



Quels documants dolvant/peuvant acoompagner las modifications? 
Lettre (Instnidion 205.b)): 

Lea modifications doivent dtra aecompagndes d'une lettre. 

La lettre ne sera pas put>lide avec la demande intemationale et les revencfications modifides. Elle ne doit pas dtre 
confondue avec la "dddaration selon rartide 1 9. 1 )* (voir plus loin sous *Oddaration selon I'article 1 9.1 )"). 

La lettre doit dtre rddlgda an anglais ou an franfals, au choix du ddposant Cependant, si la langua da la demande 
Intemationale est rangiais, la lettre dolt dtre rddigde en anglais; si la iangue de la demande Internationale est ie 
ftan^ais, la lettre doit dtre rddlgee en fran^ais. 



Notes relatives au formulaire PCT/ISA/220 (premidre feuille) Qanvier 1994) 



^y.9i.c%A99nisinpnPA i > 




NOTES RELATIVES AU FORMULAIRE PCT/ISA/220 (suite) 



La lettre doit indiquer les differences existant entre les revendications teOes que ddposdes et les revendicaitons telles 
que modiflees. Elle doit incfiquer en part»ulier, pour chaque raven dicatton figurant dans la demande intemattonale 
(6lant entendu que des indicatbns identiques concemant ptusieurs revendicaiions peuvent ttre group6es), si 

i) la revendication n'est pas mo<£fide; 

ii) la revendication est supprimee; 
tii) la revendication est nouveUe; 

iv) la revendication rem place une ou plusieure revendioations telles que d6 p oo 6 o s ; 

v) la revencfication est le r6suttat de la division d*une revendication teQe que ddpos6e. 



Les memples sulvants lliustrent la manlire dont les modlficalions doi vent etre expliqu6es dans la tettre 
d*acc90inpagneineRts 

1 . [Lorsque le nomtwe des revendications ddpos^es initialement s'elevait & 48 et qu*& la suite d'une modification de 
oertaines revendications it s*dl6ve & 51]: 

"Revendications 1 li 1 5 remplacdes par les revendications modifiees portant les mdmes numdros; revendications 
30, 33 et 36 pas modifies; nouvelles revendcations 49 k 51 ajoutdes.' 

2. [Lorsque le nomtare des revendications ddposdes initialement s'dlevait a 1 5 et qu*k la suite d'une modification de 
toutes les revendications P s*6ldve ^11]: 

Revendtoations 1 & 15 rempalacdes par les revendications mocfifiees 1 611.* 

3. (Loreque le nomlsre des revendications d6pos6es initialement s*6levatt d 1 4 et que les modifications comistent k 
supprimer oertaines reven(fioations et & en cyouter de nouvelles]: 

"Revendications 1 di 6 el 1 4 pas modifiees; revendications 7 & 1 3 supprim6es; nouvelles revendioations 1 5,1 6 et 
17 ajoutdes.* ou 

"Revendications 7 & 13 supprimdes; nouvelles revendksations 1 5, 16 et 17 ajoutdes; toutes les autres revendications 
pas modifites." 



4. [Lorsque plusieurs sortes de modifications sont faites]: 

"Revendications 1-10 pas modifides; revendications 11 ft13, 18et19 supprimdes; revendiations 14, 15 el 16 
rsmplaodes par la revendication modifi6e 14; revendication 17 divis6e en revendioations modifides 15, 16 et 1 7; 
nouvelles revencfications 20 et 21 ajout^es.* 



"'Mclaratlon salon rattlcle 19.1)** (R6gle 46.4) 

Les modifications peuvent etre accompagndes d'une declaration expliquant les modifications et pr6ctsant I'inctdence 
que cea demies peuvent avoir sur la description et sur les dessins (qui ne peuvent pas dbe modifids selon 
rafticle19.1)). 

La declaration sera publide avee la demande Internationale et les revendications modifi6es. 
Elle doit dtre rMlgee dans la langue dans laquelle la demandelntematlonale est publite. 

Elle doit etre suooincte (ne pas depassar 500 mots si elle est etat>lie ou tradutte en anglais}. 

Elle ne doit pas dtre oonfondue avec la lettre expHquant les differertces existant entre les revendications telles que 
deposees et les rsvendNudions telles que modifiees, et ne la remplaoe pas. Elle doit figurer sur une feuHle disttnete et 
doit etre munie d'un tilre permettant de Hdentifier comme telle, constitue de preference des mots "Declaration selon 
raitiole19.1)- 

Elle ne doit contenir aucun commentaire denigrant relatif au rapport de recherche Internationale ou & la pertinence des 
cttations que oe dernier contient. Elle ne peut se referer k des citations se rapportant k une revendication donnee et 
oontenues dans le rapport de recherche intemationale qu'en relation avec une modification de oette revendication. 



Consequence du fait qu'une demands d'examen preiimlnalre Intamatioial alt dklk ete presentee 

Si, au moment du depdt de modifications effectuees en vertu de Tartide 19, une demande d'examen preiimtnaire 
international a d^k ete presentee, le deposant doit de preference, lors du depdt des mo<£fications aupres du Bureau 
international, deposer egatement une copie de ces modifications auprds de I'administratton charges de Texamen 
preliminaire international (voir la rdgle 62.2a), premiere phrase). 



Consequence au regard de la traduction de la demande Intemationalelors de I'ouverture de la phase natlonale 

L'attention du deposant est appefee sur le fait qu'il peut avoir k remettre aux offices designes ou 6lus, lors de Touverture 
de la phase nationale, une traduction des revendications telles que modifiees en vertu db rartiele 1 9 au lieu de la 
traduction des revendications teltes que deposees ou en plus de oelle-ci. 

Pour plus de precisions sur les exigences de chaque office designe ou elu, voir le volume II du Guide du deposant 
duPCT. 



Notes relatives au formulaire PCT/ISA/220 (deuxiente feutlle) (janvier 1994) 



TRAITE E^ftoOPERATION EN MATIERE DE^EVETS 

PCT 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 
(article 18 et regies 43 et 44 du PCT) 



Reference du dossier du d^posant ou 
du mandataire 

R99085 


POUR SUITE ^^^^ notification de transmission du rapport de recherche Internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et. le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demande intemationaie n"" 
PCT/FR 00/01912 


Date du depdt international {jfour/mo/s/annee; 

04/07/2000 


(Date de priorite (la plus andenne) 

(jour/mois/annee) 

05/07/1999 


Deposant 

RHODIA CHIMIE 



Le present rapport de recherche Internationale, etabli par radministration chargee de la recherche internatlonale, est transmis au 
deposant conformement a i'artide 18. Une copie en est transmise au Bureau international. 

Ce rapport de recherche Internationale comprend 2 feullles. 

Pn II est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a r^tat de la technique qui y est cit^. 



1 . Base du rapport 

a. En ce qui conceme la langue, la recherche intemationaie a 6t6 effectuee sur la base de ia demande Internationale dans la 
langue dans laquelle elle a et6 deposee, sauf indication contraire donnee sous le meme point. 

I I la recherche Internationale a ete effectuee sur la base dune traduction de la demande intemationaie remise a radminlsfration. 

b. En ce qui conceme les sequences de nucleotides ou d'acides amines divulguees dans la demande Internationale (le cas echeant), 
la recherche intemationaie a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 

I I contenu dans la demande intemationaie, sous forme ecrite. 

deposee avec la demande Internationale, sous forme dechlffrable par ordinateur. 
remis ulterieurement a radministration, sous forme ecrite. 
remis ulterieurement a radministration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 



2. 
3. 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 



□ 
□ 



La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni ulterieurement ne vas pas au-dela de ia 
divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fourni e. 

La declaration, selon laquelle les Informations enreglstrees sous forme dechlffrable par ordinateur sent Identiques a celtes 
du listage des s^uences pr^sent^ par ecrit, a ete fournle. 

II a #td estim^ que certaines revendications ne pouvaient pas faire I'objet d'une recherche (voir le cadre 1). 
II y a absence d'unit^ de Tinvention (voir le cadre II). 



4. En ce qui concerne le titre, 

pn le texte est approuve tel qu*il a ete remis par le deposant. 

I I Le texte a ete etabli par radministration et a la teneur sulvante: 



En ce qui concerne Tabrege, 

le texte est approuv6 tel qu'il a ete remis par le deposant 

□ le texte (reproduit dans le cadre III) a ete etabli par radminisfration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 
presenter des observations a radministi-ation dans un delai dun mois a compter de la date tfexpedition du present rapport 
de recherche intemationaie. 

La figure des dessins a publler avec rabrege est la Figure n* — 



I I suggeree par le deposant. Q Aucune des figures 

□ n'est a oublier. 
parce que le deposant n'a pas suggere de figure. ^ 

I I parce que cette figure caracterise mleux rinvention. 



Formulaire PCT/lSA/210 (premidre feuille) Uuillet 1998) 



RAPPORT DE 



ERCHE INTERNATIONALE 



^1 



mande Internationale No 

PCT/FR 00/01912 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET OE LA DEMANDE , 

CIS. 7 C07C263/04 CG7C265/12 



Selon la dasstficalion intemallonafe des brevets (CIB) ou djafois selon la ctassfTicalion nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentalion mintmale consutt^e (syst^me de dassificalion suivi des symboles de dassement) 

CIB 7 C07C 



Documentation consult^e autre que la documentation minimale dans la mesure o£i ces documents rel&vent des domaines sur lesquels a port^ la recherche 



Base de donnas 6tectronique consults au cours de la recherche intemationale (nom de la base de donn^es, et si n^alisable. termes de recherche utilises) 

BEILSTEIN Data, WPI Data, EPO-Internal , CHEM ABS Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cat6gorie " Identification des documents citds. avec. le cas 6ch6ant. rindication des passages pertinents 



no. des revendications vis^s 



GB 955 898 A (FARBENFABRIKEN BAYER AG) 
1962 

cite dans 1a demande 
exemple 1 

R. APPEL ET AL.: "Die Reaktlon von 

Tri phenyl phosphi n/Tetrachl orkohl enstof f 

mit Carbamoyl halogeni den" 

CHEMISCHE BERICHTE, 

vol. 107, 1974, pages 2671-2674, 

XP002133040 

WEINHEIM DE 

page 2672, aUnea 5 

page 2673, aUnea 7 



1-4 



I I Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents 



Les documents de families de brevets sont indiqu6s en annexe 



* Cat6gories sp^lales de documents cil6s: 

*A* document d^finissant I'^tat g6n6ral de la technique, non 
oonsid6r6 comme particuli^rement pertinent 

'E' document ant^rieur, mais publi6 d la date de d^pdt international 
ou apr^s cette date 

*L* document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priority ou c(t6 pour determiner la date de publication d'une 
autre citation ou pour une raison sp^ale (telle qu'indiqu6e) 

'O* document se r6f6rant d une divulgation oraie. dun usage, k 
une exposition ou tous autres nrx>yens 

•P' document public avant la date de d6p6t international, mais 
post^rieurement k la date de priority revendiqu^ 



document ult6rieur public apr^s la date de d^pOt international ou la 
date de pnorit6 et n'appartenenant pas k r^tat de la 
technique pertinent, mais cit6 pour compiendre le principe 
ou la th^rie constituant la base de rinvention 

document particuli^rement pertinent: rinven tion revendiqu6e ne peut 
etre consid^r^e comme nouvelle ou comme impliquant une activity 
inventive par rapport au document considers isol^ment 

document particuli6rement pertinent; rinven tion revendtqu6e 
ne peut Stre consid^r^e comme impliquant une activity inventive 
lorsque le document est assod^ ^ un ou plusieurs autres 
documents de mSme nature, cette combtnaison dtant 6vldente 
pour une personne du matter 

document qui fait partie de la mftme famllfe de brevets 



Date k laquelle la recherche tntemationate a ^16 effectivement achev^ 



21 novembre 2000 



Dale d'exp^dftion du present rapport de recherche intemationale 



29/11/2000 



Nom et adresse postale de radministration charge de la recherche intemationale 
Office Europ^n des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswiik 

Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: (+31-70)340-3016 



Fonctionnaire autoris6 



Pauwels, G 



Foimulaire PCT/ISA/210 (deuxidme feuiBe) Quillet 1992) 



IN||» 



NATIONAL SEARCH REPORT 

'ormatlon on patent family members 



|itemationaI Application No 

PCT/FR 00/01912 



Patent document 
cited in search report 



Publication 
date 



Patent family 
member(s) 



Publication 
date 



GB 955898 



NONE 
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PATENT COOPERATION TREATY 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 

(PCT Article 36 and Rule 70) 



Applicant's or agent's file rererence 
R99085 


•rr»D ri ID-rum .^i-miu SeeNotificationofTransmittaloflntemational Preliminan' 
FOR FURTHER ACTION Examination Report (Form PCT/IPEA/4 1 6) 


International application No. 

PCT/FR00/019I2 


International filing date (day/monih/year) 
04 July 2000 (04.07.00) 


Priority date (day/month/year) 

05 July 1999 (05.07.99) 



International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 
C07C 263/04 



Applicant 

RHODIA CHIMIE 

1 . This international preliminar>' examination report has been prepared by this International Preliminar>' Examining Authority 
and is transmitted to the applicant according to Article 36. 

2. This REPORT consists of a total of 6 sheets, including this cover sheet. 

I I This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have been 
— amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority (see Rule 
70. 1 6 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 

These annexes consist of a total of sheets. 

3. This repon contains indications relating to the following items: 



1 




Basis of the report 


11 


□ 


Priority 


III 




Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 


IV 


□ 


Lack of unity of invention 


V 




Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability 
citations and explanations supponing such statement 


VI 


□ 


Certain documents cited 


VII 




Certain defects in the international application 


VIII 




Certain observations on the international application 



Date of submission of the demand 

30 January 2001 (30.01.01) 


Date of completion of this report 

20 November 200 1 (20. 11 .200 1 ) 


Name and mailing address of the IPE.A/EP 

Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (July 1998) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



ntemaiional application No. 

PCT/FROO/01912 



I. Basis of the report 



I. With regard to the elements of the international application:* 
[ [ the international application as originally filed 

the description: 

pages I-8_ 

pages 

pages 



, as originally filed 



.filed with the demand 



. filed with the letter of 



the claims: 

pages 

pages 

pages 

pages 



1-15 



, as originally filed 

. as amended (together with any statement under Article 19 
, filed with the demand 



filed with the letter of 



□ 



the drawings: 

pages 

pages 

pages 



. as originally filed 
, filed with the demand 



filed with the letter of 



I I the sequence listing part of the description: 
pages 

pages 

pages 



, as originally filed 



filed with the demand 



filed with the letter of 



With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the language in which 
the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

Thes e elements were available or furnished to this Authority in the following language which is- 

□ 

the language of a translation fumished for the purposes of international search (under Rule 23.1(b)). 

□ 

the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

the language of the translation fumished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 55.2 and/ 
or 55.3). 

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the international 
preliminar>' examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

contained in the international application in written form. 

filed together with the iniernational application in computer readable form, 
furnished subsequently to this Authority in written form, 
fumished subsequently to this Authorit>' in computer readable form. 

The staiemeni that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 

international application as filed has been furnished. 

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has 
been fumished. 



□ 
□ 
□ 
□ 
□ 

□ 
□ 



The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ 

the description, pages 

□ 

the claims, Nos. 

the drawings, sheets/fig 

^ I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to go 
— beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70,2(c)).** 

* Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
in this report as "originally filed" and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rule 70.16 
and 70.17). 

^* Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item I and annexed to this report. 



Form PCT/IPEA/409 (Box I) (July 1998) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



ntemational application No. 

PCT/FROO/01912 



III. Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 



I. The questions whether the claimed invention appears to be novel, to involve an inventive step (to be non obvious), or to be 
industrially applicable have not been examined in respect of: 

the entire international application. 

claims Nos. 9__ 



because: 



I I the said international application, or the said claims Nos. 

I — ' relate to the following subject maner which does not require an international preliminar>' examination (specify): 



the description, claims or drawings (indicate particular elements below) or said claims Nos. 
are so unclear that no meaningful opinion could be formed (specify): 

See separate sheet 



the claims, or said claims Nos. 



□ in< 
by the description that no meaningful opinion could be formed. 

I I no international search report has been established for said claims Nos. 



. are so inadequately supported 



A meaningful international preliminary examination cannot be carried out due to the failure of the nucleotide and/or amino acid 
sequence listing to comply with the standard provided for in Annex C of the Administrative Instructions: 

I I the written form has not been furnished or does not comply with the standard. 

I 1 the computer readable form has not been furnished or does not comply with the standard. 



Form PCT/IPEA/409 (Box III) (July 1998) 



IMINARY EXAMINATION REPORT TpcT 



national application No. 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT TZr^T /pr 00/01912 



Supplemental Box 

(To be used when the space in any of the preceding boxes is not sufficient) 



Continuation of: 1 II • 1 



See Box VIII hereinafter. 



Form PCT/IPEA/409 (Supplemental Box) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



f 



:emationa] ^plication No. 
PCT/FR 00/01912 



V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



\, Statement 

Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial ^plicability (lA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



6, 8, 13 



YES 



1-5, 1, 10-12, 14 and 15 NO 



13 



6, 8 



1-15 



YES 
NO 

YES 
NO 



Citations and explanations 

1. Reference is made to the following document: 



Dl: GB 955 8 98 A ( FARBENFABRIKEN BAYER AG) 1962 
(cited in the application) 

Said document discloses, in Example 1 thereof, a 
method for producing aromatic isocyanate, including 
the treatment of p-trichloromethylphenyl isocyanate 
using HF to produce an intermediate mixture of 
carbamoyl fluoride p-trif luoromethylphenyl and 
carbamoyl fluoride p-chlorodif luoromethylphenyl , 
which are, in turn, converted into the corresponding 
isocyanate by adding xylene as a solvent and heating 
to 135°C. 



In Example 2, an o-chlorobenzyl isocyanate is 
converted in the same manner into o- 

dif luoromethylphenyl and o-chlorof luoromethylphenyl 
isocyanate by heating to 120 *'C in the chlorobenzene . 

It follows that the subject matter of Claims 1-5, 7, 
10-12, 14 and 15 is not novel under the terms of PCT 
Article 33 (2) . 



Form PCT/IPEA/409 (BoxV) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



■emational application No. 
PCT/FR 00/01912 



2. The subject matter of Claims 6 and 8 differs from Dl 
by virtue of the fact that the carbamoyl and the HF 
are added to the solvent, whereas in Dl, the solvent 
is added to the reaction medium containing the 
carbamoyl and the HF, 

According to the application, this leads to a very 
marked difference in yield because the 
trif luoromethylphenyl isocyanate is produced with a 
yield of 35% in Dl and of 76 to 92% in the present 
application (see the table on page 7). 

On the basis of technical knowledge, the present 
Authority considers that it is highly unlikely that 
such a difference in yield is simply due to the 
order in which the reagents and the solvent are 
added. It follows that the technical features of 
Claims 6 and 8 alone most probably do not solve the 
technical problem of enhancing yield in comparison 
with the method of Dl and, as a result, said claims 
are not inventive under the terms of PCT Article 
33(3) . 

The subject matter of Claim 13 does not appear to be 
disclosed or suggested by the available prior art 
(PCT Article 33(2) and 33(3)). 

It appears more likely that the considerable 
difference in yield between the method of Dl and 
that of the present application is explained by the 
non-obvious selection of this technical feature. 



Fom PCT/IPEA/409 (BoxV) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



"^^^LaHonal application No. 
PCT/FR 00/01912 



VII. Certain defects in the international application 



The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 



The terms ^'advantageously'', ''such as" or "preferentially" 
in the claims are not considered to have a limiting 
effect on the scope of said claims. 



Form PCT/IPEA/409 (Box VII) (January 1994) 
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PROCEDE DE DESHYDROGENOFLUORATION 
D'UN FLUORURE DE CARBAMOYLE AROAAATIQUE 

5 La presente invention a pour objet un precede permettant le traltement d'un 
fluorure de carbamoyle aromatique pour condiiire a. i'isocyanate correspondant 
La presente invention a plus particulierement pour objet un procede du type 
precedent qui permette d'obtenir un bon taux de transformation, un bon 
rendement de transfomiation, p'est-a-dire une bonne selecKvite. et un bon de 
10 rendement de reaction. 

Les fiuorures de carbamoyle sont des composes assez rares mais dont 
I'interet s'est yu Velance par ie role grandissant des derives fluores dans |a 
pharmacologie et dans Tagrochimie. En effet, une des techniques les plus 
classiques pour synthetiser des derives presentant un carbons aliphatique 
15 perfluore. consiste a bloquer les eventuelies anilines sous ia fomne d'un 
isocyanate, a chlorer (en general la position derive alcoyle au inoyen de chlore 
radicalaire, puis trailer le derive chlore obtenu par uh milieu fluore, en general 
un milieu contenant de I'acide fluorhydrique en phase Ijquide, Au. cours de ce 
type de procede, la premiere reaction qui prend place est raddition de I'acide 
20 fluorhydrique sur la fonction isocyanate pour donner un fluorure de carbamoyle. 
Ce fluorure de carbamoyle est tres difficile a transformer en isocyanate. Ceci 
. est grand dbmmage car I'isocyanate est un intermediaire tres reactif permettant 
de nbmbreuses syntheses et en particulier permettant une liberation focile de 
. raniline correspondante, 
.25 La premiere partie des reactions est decrite dans differents docunrients et en 
>articulier dans le document EP-A 152 310 et le document EP-A 12? 214. En ce 
qui conceme le passage du fluorure de carisamoyie a risocyanate, le brevet 
britannique n* 955 898, publie le 22 avriri964, au nom de la socjete BAYER 
indique la possibilite de realiser cette reaction, notamment a I'exemple 1. 
30 Toutefois, la technique utilis§e conduit a un faible rendement (35%), la reaction 
etant, semble-t-il, tres difficile et conduisant notamment a des produits lourds et 
qualifies de resines. 

C'est pourquoi un des buts de la presente invention est de foumir un procede 
permettant le passage de fluorure de carbamoyle a une fonction isocyanate 
35 dans des conditions operatolres aisees a mettre en oeiivre et permettant de. 
bons rendements de reaction, ainsi qu'une bonne selectivite. 
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Une des principales d'rfficultes rencontr^es au cours de I'etude qui a mene a 
la presente invention reside dans la tr^s grande reactivite du fluorure de 
carbamoyle vis^a-vis de lui-meme ou vis-a-vis de noyaux aromatiques riches. 
Ces buts et d'autres. qui apparaitront, par la suite sent attaints au moyen 

5 . d'un precede de deshydrofluoratipn permettant de passer d'un fluorure de 
carbamoyle aromatique a uh isocyanate, dans lequel I'on soumet ledit fluorure 
de carbamoyle a une temperature au moins egale a 80'*C, avantageusement au 
moins egale a 90°C dans un solvant et qu'a ladite temperature d'au moins SOX. 
ledit fluorure de carbamoyle est a I'etat dissous ou finement disperse dans ledit 

10 solvant. 

Seion la presente invention, on a pu ainsi demohtrer que le caractere 
finement disperse ou le caractere; dissous du fluorure de cafibamoyie. a line 
. temperature ou il est reactif, jbuait'un role cle dans I'obtention avec un bon 
rendemeht de risocyanate. 
15 On menera de pr^erence la reaction i une temperature au plus egale a 
■ 150»C. 

Ledit solvant presente un point d'ebullltion (commen9ant eh cas de melange) 
avantageusement d'au moins 100°Q, plus preferentiellement d'au moins 120°C. 

II est preferable de s'arranger poUr qije la pression dans le f eacteur soit telle 
20 que le solvant soit en ebullition (c'est4-dire dans la tres grdnde majorite des cas 
^ reflux). On choisira ainsi une pression 8upi§rieure k la pression atmospherique 
si le solvant presente un point d'ebujlltion plus bas que la temperature a laquelle 
on desire trayailler. et une pression irifi§rieure a la pression atmospherique 
lorsque le splyant aura uh point d'ebullition plus 6leve que la temperature a 
25 laquelle oh diesire travailler. 

Selon une des mises en ceuvre preferiees de la presente invention, le 
solvent, qui peut d'ailleurs etre un melange de solyants, est chbisi pamii ceux 
qui sont miscibles ayec I'acide fluorhydrique. 

Cette miscibilite peut etre partielle ou totale, mais il est preferable que la 
30 miscibilite soit telle que le solvant,.<:pu le melange de solvents, choisi presente 
une capacite ^ dissoudre I'acide fludrhydrique au moins 6gale ii 5% en volume, 
de preference au moins egale a lb% en volume. Cette solubilite presente un 
interet considerable, car cette miscibilite du solvent avec I'acide fluorhydrique 
permet d'utiliser ce dernier comme tjers-solvant facilitant la sbjubilisation . du 
35 fluorure de carbamoyle dans le melange reactionnei. 

Aussi. selon un mode pref ere , de ia presente invention, on utilise I'acide 
fluorhydrique pour faciliter rintroduction du fluorure de carbamoyle dans le 
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etre introduite a haute temperature. Au cours du chauffage ou au cours de 
rintroduction, lorsque ie fluorure de carbamoyle est introduit dans un pied de 
soK/ant, i'acide fluorhydrique aidant i la solubilisation est eiimine, mais en 
s'eliminant, il iaisse Ie fluorure de carbamoyle sous une fonne soit tres dh/isee, 

5 soit meme dissoute au sein du solvant utilise. 

Selon une mise en oeuvre preferee. lors de I'introduction du fluorure de 
carbamoyle, Ie rapport entre I'adde fluorhydrique et ie fluorure de carbamoyle 
(rapport HF sur fluorure de carbamoyle) est au moins egal a 2, 
ayantageusement a 3, de preference a 4. 

10 Selon une des mises en oeuvre preferees de la presente invention. I'addition 
de fluorure de carbamoyle est reaiisee. sous la forme d'une solution de ce 
dernier dans de I'acide fluorhydrique. en respectant les rapports indiques ci- 
dessus; 

Les meilleurs resuitats obtenus corespondent a I'addition d'une solution de 
IS fluorure de carbahnoyle sur un pied de solvant se trbuvant a ia temperature de 
reaction. 

Cette solution est avahtageusement une solution dans. I'acide fluorhydrique 
comme indique precedemment 

Dans Ie cas d'une addition sur un pied de solvant {'addition doit iltre menee 
20 de maniere a contrdler Ie rapport entre I'acide fluorhydrique present dans Ie 
milieu reactionnel, dans, ce cas particuiier y compris celui additlo.nne plus 
exactement en equilibre avec Ie fluorure de carbamoyle et Ie substrat. 

En d'autres termes. Ie rapport de Tacide fluorhydrique [Ie libre et celul 
additionne sur une fonction isocyanate (c'est-a-dire sous la forme de fluorure de 
25 carbamoyle)] et les fonctions isocyanate reelles ou masquees sous la forme de 
fluorure de carbamoyle, est avantageusement au plus egal a 5, de preference 
au plus egal a 0.3, plus pref(§rentiellement au plus egal O.L Cette condition 
implique une addition relativement lente dii fluorure de carbamoyle. 

Selon la presente invention, il est particulieremerit avantageux d'eviter . la 
30 presence d'impureteis ayant un chlore en position benzylique, car dans Ie cadre 
de cette reaction, ces impuretes sembient tres reacUves et detruiraient un 
certain nombre de substrats ou de composes en derivanL. . . 

A titre indicatif, il est preferable que Ie nombre de molecules porteuses de 
chlore en fonction benzylique soit au plus egal a 0,5 a 5%, avantageusemant a 
35 2%, de preference a 1% des fluorures de carbamoyle a traiter: 

Les substrats les plus adaptes a la presente invention sont des fluorures de 
carbamoyle qui comportent un carbone aliphatique d'hybridation sp' porteur 
d'au moins deux fluors. Ce carbone aliphatique est en general benzylique, c'est- 
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^-dire qu'ii est directement rattache a un noyau aromatique. toutefois. il peut 
etre rattache au noyati aromatique par rintermediaire d'un chalcog^ne 
(notamment oxygene). 

La presente invention est particuiierement adaptee au. cas bu ledit noyau 
5 aromatique est celui portant I'azbte de la fonctibn carbamoyle. 

Un tel substrat peut comporter plusieurs de ces carbones aliphatiques 
pbrteurs d'au moins deuxfluors. 
T^nsi le substrat repbhd avantageusement a la fonnule : 

(R)„, - Ar(-(CX2)p-GEA)-NH-C0-F 

10 oil : 

o At signifie un reste aromatique presentant avahtageusement aii moins Tune, 
de preference) deux, i^lus prdferentiellemerit trois des caract§ristiques 
suivantes : 

- le reste est mpnonucleajre, c'est-^-dire ne cbmporte qu'un noya 
IS - 1e reste est avantageusement homocyclique ; 

- le reste est a six chaTnons ; 
o les X semblables ou differents repr^sehtent un fluor bu Un radical de formule 

CnF2n*r avec n entier au plus egal a 5 de preference a 2 ; . 
° p represente un entier au plus egal a 2 ; 
20 0 GEA represente un groiipe hydrocarbon^, un groupe electroattracti»ur dbnt 
les 6ventuelies fonctions sont Inertes dans les conditions de la reaction, 
avantageusement fluor ou iin reste perfluor6 de formule pnF2n4i avec un 
entier au plus 6gale a 8, avantageusenient 5. 

Le nombre total de carbone de -(CX2)p-GEA est avantageusement compris 
25 entrel et 15, de preference entrel et 10. 

" m est 0 ou un entier choisi dans rinteryalle ferme (c'est-a-dire comprenant les 
bornes) 1 a4; 

» R est un substituant inerte dans les conditions operatbires. avantageusement 
dioisi parmi les halogene^ avantageusement legers (c'est a dire chiore et 
30 fluor) et ies radicaux hydrocarbbnes, de pr^f6rence alcoyle. aryle, 
alcoylchalcog6nyle (tel que alcoyloxyie), arylchalcog6hyle (tel que arylbxyle)! 
Le compost subsfrat peut notamment Stro de fbrmule (les substituants 
eventuels inertes dans les conditions reactionnelles ne sont pas figures) ! 
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Avantageusement R est un radical hydrocarbone aryle ou aicoyle, 
avantageusement d'au plus lOatomes de carbone, de preference d'au plus 
5 atbmes de carbone, R peut egalement etre des fonctions carboxyle, des 
nitrlles, des cetones et des fluorocarbonyles. 
5 Les subsfituants preferes sont soit rien, c'est-a-dire de I'hydrogene. solt des 
aryles ou des alcpyles ou des alcbyloxyles. 

R ou du moins Pun des R peut egalement etre un groupement comprenant un 
carbone porteur de deux fluors ail moins, de formule CX2p-GEA comme 
precedemmenL 

10- 

Les exemples suiyants illustrent i'invention. 
Exemole 1 

Elimination de I'acide fluorhvdrlaue dans un solvant susceptible de dissoudre le 

fluorure de carbamovle 
15 Dans un reacteur capable de supporter ('acide fluorhydrique en Teflon de 

180 ml. chauffe par bain (fhulle regule et sous agitation magnistique, on charge 

du fluorure de carbamoyle solide (0,1 mol). Puis du trichiorobenzene (chlore en 

position 1, 3. 4) en quantite de 100,4 g est charge. 

On obtient une suspension faqllement a chauffer. On chauffe 
20 progressivement a 80'*C, le . milieu devient homdgene et translucide, jaune 

orange: Un degagement gazeux commence aux alentours de 100°G et devient 

important a partir de lOS'C. La temperature est montee a 125^0 et chauffee 

pendant 7 h. Apres refroidissement, on recupere une masse con'espondant a un 

rendement Isoie d6 80%. 
25 Le^ compose est . ensuite soumis a une distillation et Ton recupere un 

rendement de 73% en solution dans le trichiorobenzene, quelques resines 

restant dans le culpt de distillation. 

Exemole 2 

Diffei-ehts essais ont ete faits en utilisant le monochlorobenzene comme 
30 solvant selon divers modes operatoires. Le mode operatoire le plus couramment 
utilise est le suivant : 

A) preparation de la solution de fluorure de carbamovle 

On ihtroduit dans un reacteur de I'HF a une temperature de -5*C. On 
inti-oduit alors a la temperature de fiuoration desiree. le tilchlorometiiyle 
35 phenylisocyanate que I'on desire transfonner, la fiuoration dure 1h30, sauf 
indiquee differemment dans le tableau subsequent, et une operation de 
finition est menee a la temperature indiquee dans le tableau pendant 4 h. On 
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observera que lorsque toutes les choses sont egales par ailteurs sauf la 
temperature de finition, les rendements sont meilleurs lorsque la temjserature 
de finition est menee a une temperature relativement elevee, c'est-a-dire aux 
alentours de 20-25*C. Ce phenomene montre I'influence . extremement 
5 nefaste de falbles quantH^s de derives restant chlor6s une.fbis en: position 
benzyllque. 

B) Retrooradation en isocvanate 

La solution de fluonire de cacisamoyle ayant subi ou nbn une elimination de 
I'HF pr§ialable, est introduite dans un reacteur dans les coiiditions specifiees 
10 dans le tableau ci-apres. Les conditions de chauffe de presslon et de 
temperature sont 6galemeht specifiees dans le tableau. 
Les resultats sont rassembles dans le tableau suivant : 
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Commentaire sur les resultats ci-dessus 

Les tests HF 07 et HF 08 quoique pas vraiment mauvals. donnent un 
rendement relativement mediocre en Isocyariate final, L'expllcatlon de ce 

5 phenomene est liee a la faible temperature de finitlon qui lalsse une proportion 
non negligeable superieure a 2 ou 3% en monochloro-drfluoromethylph6nyle. 

Une autre raison pour laquelle I'essal HF p7 est midiocre. reside dans la 
rapidite de la coulee qui ne dure que 1h45 alors qiie dans les autres cas elle 
dure significativement plus longtemps. 

10 Pour les essais HF 07 et HF 08, les dortnees sur les Impuret^s manquent, 
aussi ne peut-on pas en conclure beaucoup plus. Pour les tests pour lesquels 
cette donnee est presente, on peut utiliser le rapport isocyanate/biuret comme 
indice de la selectivite de la reaction. 

La reaction HF09 donne de tres bons resultats, taht au niveau du 

15 rendement global, qu'au niveau de la purete du prodult pbtenu; Cela d6montre 
rinteret d'une part d'ajouter le fluorure de carbamoyle sous une fonne dissoute 
dans I'acide fluorhydrique, et d'autre part de travailler avec un rapport 
HF/fluorure de carbamoyle eleve. Dans ce cas-la, le rapport HF/isocyanate est 
de 10, ce qui conrespond au rapport acide fluorhydrique/fluorure de carbamoyle 

20 de 9. Les resultats des essais HF 10 et HF 1 1 sous vide sont certes bons, mais 
un peu decevants compte tenu du fait d'avoir travallle sous vide. Cependant, 'a 
Vitesse d'addition ou la vitesse de montee en temperature etart sans doute uh 
peu trop eleveis. 

L'essai HF 12 est tres similaire a I'essai HF 09, mais la difference avec celui- 
25 ci vient du fait de la moins grande teneur d'acide fluorhydrique dans le melange, 
plus exactement la solution additionnee. 

Dans le test HF 13, on retfouve des niveaux d'acide fluorhydrique e|ev6s, et 
done une silectivrte de la reaction bien meilleure. 

Les essais HF 15 et HF 16 montrent I'effet de I'augmentation de la pression, 
30 lequel n'est pas extremement favorable. 
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REVENDICATIONS 

Procede de deshydrogenofluoratipn permettant de passer d'un fluorure de 
carbamoyle^aromatique a I'isocyanate correspondaht, caracterise par le fait 
que I'on soumet ledit fluorure de carbamoyle a une temperature au moins 
egale a 80°C, avantageusement au moins egate a 90''C dans un sblvant et 
que, a ladite temperature d'au moins BO^C, ledit fluorure de parbamoyle est 
a I'etat dissous ou finement disperse dans le soivant 

2. Procede selon la revendication 1 . caracterise par le fait que ladite 
temperature de reaction est au plus egale a 150X. 

3. Procede selon les revendications 1 et 2, caracterise par le fait que ledit 
15 soivant presente un point d'ebullition d'au moins 100°C, avantageusement 

120X. . " ' 

Procede selon les revendications 1 a 3, caracterise par le fait que la 
reaction est menee a une pression teille que, a la temperature de reaction, le 
soivant soit en ebullition. 

5. Procede selon les revendications 1 a 4, caracterise par le fait que le soivant 
est choisi parmi ceux qui sont miscibles avec I'acide fluorhydrique, 
avantageusement parmi les derives aromatiques tialogenes non reactrfs 

25 avec le fluorure de carbamoyle. 

6. Procede selon les revendications 1 a 5, caracterise par le fait que ledit 
fluorure de carbamoyle est introduit dans le soivant avec de I'acide 
fluorhydrique, avantageusement sous la forme d'une solution dans de 

30 I'acide fluorhydrique anhydre. 

. 7; Procede selon la revendication 6, caracterise par le fait que le rapport entre 
I'acide fluorhydrique et le fluorure de carbamoyle (HF/fluorure de 
carbamoyle) est au moins egal a 2, avantageusement a 3, de preference a 

•35 • . .4. • , ;. . ■ ' . 

8. Procede selon les revendications 1 a 7, caracterise par le fait que I'additlon 
du fluorure de carbamoyle, avantageusement sous la forme d'une solution. 
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a lieu progressivemeht sur un pied die sotvant porte S la temperature de 
reaction choisie. 

9. Precede selon les revendications 1 a 8, caracterise par ie fait que I'addition 
S est menee i une Vitesse telle que dans les dix demiers 90% de la duree de 

reaction situee au-dessus de lOO'C, avantageusement de 90°C. Ie rapport 
molaire entre acide fluorhydrique et isocyanate (acide HF/isocyanate 
aromatique) soit toujours inferieur a 0,5, avantageusement d 0,3, de 
preference a 0,1. 

10. Procede selon les revendications 1 a 9, caracterise par Ie fait que Ie 
substrat fluorure de carbamoyle comporte un carbpne aliphatique c'est-a- 
dire d^hybridation sP^ porteur d'au mbins deux fluors. 

IS 11. Proc§d6 selon la revendication 10, caracterise par 1^ fait qua ledit carbone 
aliphatique porteur d'au moins deux fluors ibsI benzyiique. c'est-a-dire qu'il 
est directement rattache ^ un. noyau aromatique. 

12. ProcedS selori la revendication 11. caract6ris6 par Ie fait que ledit noyau 
20 aromatique est ceiui portant I'azbte de la fohction carbamoyle; . 

13. Procede selon les revendications l a 12. caract^risS par Ie fait que Ie 

melange reactionnel cofnporte moins de 1% par rapport au fluorure de 
carbamoyle initial exprime en mole d'impuretes presentant un chlore en 
25 position benzyiique. 

14. Procede selon les revendications 1 a .13, caracterise par le fait que substriat 
repond a la f ormule : 

(R)„ - Ar(-(CX2)p-GEA)-NH-C0-F 

30 ou: 

o At est un reste aroma^que ; 

" les X semblables ou differents representent un fluor ou un radical de 
formule CnFan+i, avec n entier au plus egal a 5, de preference a 2 ; 

» p represente un entier au plus egal a 2 ; 
35 ■> GEA represente un groupe hydrocarbone, un groupe eiectroattracteur 
dont les eventuelles fonctions sont inertes dans les conditions de la 
reaction, avantageusement fluor ou un reste perfluore de fomriule C„F2n*i, 
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Le nombre total de carbone de -(CX2)p-6EA est avantageusement 
compris entre 1 et 15, de preference entre 1 et 10. 
» m est 0 ou un entier choisi dans I'intervalle ferme (c'est-a-dire 
comprenant ies bomes) 1 a 4 ; 
5 •> R represente des radicaux. semblables ou differents, choisis parmi Ies 
halogenes avantageusement legers (c'est a dire chlore et fluor) et Ies 
radicaux hydrocarbones, de preference alcoyle, aryle, aicoylchaicogenyle 
(tel que alcoyloxyie), aryldialcogenyle (tel que aryloxyle). 

10 15. Precede selon Ies revendications 1 a 14, caracterise par le fait que Ies 
solvants sont choisis parmi Ies chlorobenzenes, avantageusement 
. monochloro, dichloro et.trichlorobenzenes. 
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